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Резюме. Рассмотрены основные трудности определения микроколичеств йода в поливитаминах методом атомно-эмис-
сионной спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой (ИСП-АЭС): спектральные наложения, обусловленные 
присутствием макрокомпонентов, и фоновое влияние содержащихся в этих препаратах органических соединений. 
Описаны пути решения этих проблем. Установлено, что при проведении измерений на неприоритетной длине волны 
182,276 нм наблюдается минимальное перекрывание спектральных линий йода линиями излучения макрокомпонен-
тов поливитаминов. В статье экспериментально определены пределы обнаружения (ПО) и пределы количественного 
определения (ПКО) йода методом ИСП-АЭС при различных длинах волн. Показано, что ПО и ПКО иодид-ионов 
в растворах, содержащих сложную органическую и мультиэлементную матрицу, на порядок выше ПО и ПКО водных 
растворов, что обуславливает необходимость использования метода добавок при количественном определении содер-
жания йода. Проведен сравнительный анализ количественной оценки содержания йода в поливитаминном препарате 
Мульти-табс Юниор методом ИСП-АЭС и референсным методом масс-спектрометрии с индуктивно-связанной плаз-
мой (ИСП-МС). Показано, что увеличение энергии плазмы до 1500 Вт, использование метода добавок, минимизиру-
ющего фоновое влияние органических соединений, и неприоритетной длины волны (182,276 нм) позволяют получить 
результаты измерения содержания йода в поливитаминах методом ИСП-АЭС, сопоставимые с результатами, получен-
ными референсным методом.
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Abstract. the article looks into the main problems of determination of iodine trace amounts in multivitamins by inductively cou-
pled plasma-atomic emission spectrometry (icp-aeS), i.e. spectral overlaps attributable to macro-components, and the back-
ground effect of organic compounds. the article suggests potential ways of solving these problems. it was shown that there was 
a minimal overlap of iodine spectral lines by emission lines of multivitamins macro-components at the non-priority wavelength of 
182.276 nm. the iodine detection limit (lod) and limit of quantification (loQ) were experimentally determined for icp-aeS 
at different wavelengths. it was demonstrated that lod and loQ of iodide ion were much higher in solutions containing a com-
plex organic and multi-element matrix then in water solutions, which calls for the use of spiking in iodine assays. a comparative 
analysis was performed in which the content of iodine was determined in the multivitamin product Multi-tabs Junior by icp-aeS 
and by the reference method of inductively coupled plasma-mass spectrometry (icp-MS). it was demonstrated that the increase 
in plasma power to 1500 W, the use of spiking which minimizes the background interference of organic compounds, and the use 
of non-priority wavelength (182.276 nm) make it possible to obtain results of iodine determination in mulitivitamins by icp-aeS 
which are comparable to the results obtained by the reference method. 
Key words: inductively coupled plasma-atomic emission spectrometry; inductively coupled plasma-mass spectrometry; iodine 
content; multivitamins; matrix effects; elemental analysis
For citation: Shchukin vM, Severinova eY, Kuz’mina ne, Yashkir va, Merkulov va. problems of iodide ions determination in 
Multivitamins by inductively coupled plasma atomic-emission Spectrometry. the Bulletin of the Scientific centre for expert 
evaluation of Medicinal products 2018;8(2):128–132. https://doi.org/10.30895/1991-2919-2018-8-2-128-132
* Contact person: victor M. Shchukin; Schukin@expmed.ru
УДК 543.423.1:543.51:615.072
https://doi.org/10.30895/1991-2919-2018-8-2-128-132























Проблемы определения содержания иодид-ионов в поливитаминных препаратах методом атомно-эмиссионной спектрометрии...
Problems of Iodide Ions Determination in Multivitamins by Inductively Coupled Plasma Atomic-emission Spectrometry
Ведомости Научного центра экспертизы средств медицинского применения 2018. Т. 8, № 2 
The Bulletin of the Scientific Centre for Expert Evaluation of Medicinal Products 2018. V. 8, No. 2
129
Йод является жизненно необходимым челове-
ческому организму элементом. Заболевания, обу-
словленные его недостаточным употреблением, вы-
несены Всемирной организацией здравоохранения 
(ВОЗ) в отдельный раздел «Болезни дефицита йода». 
К ним относятся такие серьезные заболевания, как 
отклонения в развитии плода (вплоть до мертво-
рождений и выкидышей), младенческая смертность 
и когнитивные расстройства (в том числе необра-
тимые), зоб и гипотиреоз. Согласно рекомендаци-
ям ВОЗ оптимальное количество йода составляет 
90–120 мкг/сут для детей и подростков, 150 мкг/сут 
для взрослого человека и около 250 мкг/сут для бе-
ременных и кормящих женщин [1].
Одним из способов быстро преодолеть дефицит 
йода в организме человека является употребление 
его в таблетированной форме, в том числе в соста-
ве поливитаминных препаратов. Содержание йода 
в поливитаминах строго нормируется, поэтому его 
количественное определение является важным эта-
пом контроля качества данных препаратов.
Традиционные методы количественного опреде-
ления иодид-ионов (сжигание в колбе с кислородом, 
титрование, фотометрия) обладают большим коли-
чеством недостатков, связанных с летучестью йода, 
его способностью вступать в окислительно-восста-
новительные реакции с компонентами анализиру-
емого вещества и поливалентностью [2]. Поэтому 
в последнее время они активно заменяются более со-
временными экспрессными и селективными спек-
тральными методами, такими как атомная адсорбция 
(ААС), масс-спектрометрия с индуктивно-связанной 
плазмой (ИСП-МС) и атомно-эмиссионная спек-
трометрия с индуктивно-связанной плазмой (ИСП-
АЭС) [3]. При определении микроколичеств йода 
предпочтение отдается ИСП-МС как наиболее чув-
ствительному из трех фармакопейных методов эле-
ментного анализа [4]. Однако ИСП-МС является 
самым дорогим из спектральных методов и требует 
наиболее чистых реактивов. Альтернативой данному 
методу является ИСП-АЭС: он существенно дешев-
ле, чем ИСП-МС, но при этом обладает более широ-
ким рабочим диапазоном, чем aac.
Цель работы — показать проблемы, возникаю-
щие при определении йода в поливитаминных пре-
паратах методом ИСП-АЭС, и предложить пути их 
решения.
МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ
В качестве объектов исследования использовали 
образцы поливитаминного препарата Мульти-табс 
Юниор с номинальным содержанием йода 135,0–
217,5 мкг/табл. Двадцать таблеток измельчали в по-
рошок, предварительно определив среднюю массу 
таблетки. В качестве растворов сравнения использо-
вали растворы стандартных образцов иодида аммо-
ния производства «inorganic ventures» (uSa). Итого-
вую величину содержания йода в образце определяли 
как среднее арифметическое измеренных значений 
трех параллельных проб. Пределы обнаружения (ПО) 
и пределы количественного определения (ПКО) 
йода различными методами устанавливали по со-
отношению сигнал/шум согласно Государственной 
фармакопее Российской Федерации xiii издания [5].
Анализ методом ИСП-МС. К 1,0 г (точная на-
веска) порошка прибавляли 40 мл 0,5 % раство-
ра гидроксида аммония, приготовленного из 32 % 
раствора производства «Мерк» (Германия). Раствор 
нагревали на ультразвуковой бане при 70 °С, затем 
центрифугировали и отфильтровывали. Получен-
ный фильтрат разбавляли в 100 раз 0,5 % раствором 
гидроксида аммония. Количественное определение 
йода осуществляли, используя одноквадрупольный 
масс-спектрометр с индуктивно-связанной плазмой 
agilent 7900, фиксируя интенсивность эмиссии изо-
топа 127i. Основные параметры эксперимента: мощ-
ность высокочастотного генератора плазмы 1500 Вт, 
поток плазменного газа (аргон) 15 л/мин, поток га-
за-носителя (аргон) 1 л/мин, скорость подачи пробы 
0,10 об/с, время интегрирования 0,1 с, усреднение 
результата измерения по пяти репликам. Измерение 
содержания йода проводили путем сравнения эмис-
сии испытуемых растворов с эмиссией стандартных 
растворов иодид-иона с концентрациями 10, 25, 
50 мкг/л методом прямой калибровки. Стандарт-
ные растворы готовили следующим образом: 0,1 мл 
раствора стандартного образца иодида аммония 
с концентрацией иодид-иона 1000 мг/л помещали 
в мерную колбу вместимостью 100 мл, доводили 
объем раствора до метки водой деионизированной, 
тщательно перемешивали. Полученный исходный 
калибровочный раствор с концентрацией 1 мг/л 
в количестве 1,0; 2,5; 5,0 мл помещали в мерные 
колбы вместимостью 100 мл, доводили объем рас-
твора до метки водой деионизированной, тщатель-
но перемешивали.
Анализ методом ИСП-АЭС. К 4,0 г (точная на-
веска) порошка добавляли 50 мл 0,5 % раствора 
гидроксида аммония. Раствор нагревали на уль-
тразвуковой бане при 70 °С, затем фильтровали 
и переносили в мерную колбу вместимостью 100 мл, 
доводя объем раствора до метки 0,5 % раствором 
гидроксида аммония. Количественное определение 
йода осуществляли с помощью атомно-эмиссион-
ного спектрометра с индуктивно-связанной плаз-
мой Оptima 8300 dv производства «perkin elmer» 
(uSa), фиксируя интенсивность эмиссии на длинах 
волн 182,276 и 178,215 нм. Основные параметры 
эксперимента: мощность высокочастотного генера-
тора плазмы 1500 Вт, поток плазменного газа (аргон) 
10 л/мин, поток газа-распылителя (аргон) 0,5 л/мин, 
увеличенный поток продувочного газа, скорость по-
дачи пробы 1,10 мл/мин, аксиальный обзор плазмы, 
усреднение результата измерения по пяти репли-
кам. Измерение содержания йода проводили путем 
сравнения эмиссии испытуемых растворов с эмис-
сией стандартных растворов с концентраций 1,0; 
2,5; 5,0; 7,5; 10,0 мг/л методом прямой калибровки 
и методом добавок (7,0 и 14,0 мг/л). Для приготов-
ления стандартных растворов, используемых в ме-
тоде прямой калибровки, в колбы вместимостью 
100 мл добавляли соответственно 0,10; 0,25; 0,5; 
0,75 и 1,0 мл стандартного раствора иодида калия 
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твора водой деионизированной до метки, тщатель-
но перемешивали. При использовании метода до-
бавок фильтрат делили на три части по 25 мл, одну 
часть использовали в качестве испытуемого раство-
ра, в другие части добавляли 0,175 и 0,35 мл соот-
ветственно стандартного раствора иодида калия 
с концентрацией 1000 мг/л.
РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Поливитаминные препараты являются много-
компонентными системами. Входящие в их состав 
элементы, витамины и вспомогательные вещества 
представлены как в макроколичествах (2–20 мг/табл. 
для марганца, железа, меди, цинка; 0,8–60 мг/табл. 
для витаминов; 0,2–500 мг/табл. для ксилитола, 
целлюлозы, фосфатов, карбонатов), так и в микро-
количествах (50–150 мкг/табл. для хрома, селена 
и йода). Основной проблемой определения микро-
количеств йода в поливитаминах являются ма-
тричные наложения, обусловленные высоким со-
держанием макрокомпонентов, поэтому на первом 
этапе исследований было необходимо подобрать 
характеристичную длину волны (λ) йода, при ко-
торой эффект наложения был бы минимальным. 
В литературе для йода предложены следующие харак-
теристичные длины волн: 206,163; 206,188; 182,276; 
178,215 нм [6]. Полосы спектра 206,163 и 206,188 нм 
малоинтенсивны даже в случае больших концентра-
ций йода (10 мг/л) и частично перекрываются друг 
другом. Кроме того, на эти длины волн накладыва-
ются полосы присутствующих в испытуемом образ-
це хрома (λ = 206,225 нм), висмута (λ = 206,178 нм) 
и цинка (λ = 206,200 нм) (рис. 1). Следует отметить, 
что содержание цинка в исследуемом препарате 
в 100 раз превышает содержание йода.
Длина волны 178,215 нм является приоритетной 
для йода, наиболее часто применяемой при ана-
лизе беспримесных водных растворов [7]. Однако 
в спектре поливитаминов на нее накладывается 
близко расположенная полоса фосфора (178,221 нм) 
от фосфатов — наполнителей в таблетках (рис. 2).
С учетом вышеперечисленных факторов наибо-
лее подходящей длиной волны для определения йода 
в поливитаминах является 182,276 нм. На примере 
водных растворов иодида калия нами были опреде-
лены предел обнаружения (ПО) и предел количе-
ственного определения (ПКО) йода методом ИСП-
АЭС при длине волны λ = 182,276 нм (табл. 1). Как 
следует из результатов, представленных в таблице 1, 
полоса спектра при длине волны 182,276 нм являет-
ся достаточно интенсивной и позволяет определять 
содержание йода на меньших уровнях концентра-
ций по сравнению с приоритетной длиной волны 
(λ = 178,215 нм). В целом метод ИСП-АЭС характе-
ризуется меньшей чувствительностью по сравнению 
с ИСП-МС и потенциометрическим титрованием, 
поэтому при определении содержания йода данным 
спектральным методом необходимо использовать 
растворы с заметно большей концентрацией в рас-
творе.
Увеличение концентрации испытуемого образ-
ца влечет за собой усиление фонового влияния орга-
нических соединений, присутствующих в растворе. 
На рисунке 3 проиллюстрировано снижение соот-
ношения сигнал/шум в эмиссионном спектре под 
влиянием органической матрицы поливитаминов.
Один из способов борьбы с фоновым влиянием 
органической матрицы заключается в повышении 
степени ионизации йода. Согласно представлен-
ным в литературе данным [9] лучшие результаты 



























Рис. 1. Элементные наложения цинка, висмута и хрома 
на характеристичные длины волн йода (желтая линия — 
холостая проба, красная линия — стандартный раствор 
иодид-иона, синяя линия — раствор испытуемого препа-
рата)
Рис. 2. Спектральные наложения фосфора и йода на фоне 
органической матрицы: стандартный раствор иодид-иона 
(А — красная линия); раствор испытуемого препарата, со-
держащий йод, фосфор и органическую матрицу (В — синяя 
линия); желтая линия — холостая проба
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определения содержания галогенов методом ИСП-
АЭС получают, увеличивая энергию плазмы. Поэто-
му мы использовали максимально достигаемую на 
имеющемся оборудовании энергию (1500 Вт вместо 
стандартного значения 1200 Вт).
Для преодоления фонового влияния раство-
ренных органических соединений также исполь-
зуют метод добавок. Результаты измерения содер-
жания йода в образце поливитамина Мульти-табс 
Юниор методом ИСП-АЭС с прямой калибров-
кой и с методом добавок составляют 133,75 ± 8,00 
и 144,16 ± 5,63 мкг/табл. соответственно. Сравнение 
с экспериментальными данными, полученными рефе-
ренсным методом ИСП-МС (162,41 ± 12,6 мкг/табл.), 
свидетельствует о большой сходимости результатов 
измерений ИСП-МС и ИСП-АЭС в случае при-
менения метода добавок: наблюдается перекрыва-
ние доверительных интервалов соответствующих 
значений. При использовании прямой калибров-
ки высокая интенсивность шума увеличивает не-
определенность результата измерения и приводит 
к заниженным значениям. Следует отметить, что 
меньший доверительный интервал результата из-
мерения методом ИСП-АЭС по сравнению с ре-
зультатом ИСП-МС обусловлен заметно большей 
концентрацией препарата в испытуемом растворе 
(30–50 мкг/л и 4–6 мг/л для измерений метода-
ми ИСП-МС и ИСП-АЭС соответственно). Раз-
личные концентрации испытуемых растворов, ис-
пользуемых для измерений методами ИСП-МС 
и ИСП-АЭС, обусловлены различными диапазонами 
пределов обнаружения данных методов: 100 ppm — 
0,1 ppb и 1 ppm — 0,001 ppb для ИСП-АЭС и ИСП-
МС соответственно [10].
ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Определение содержания микроколичеств йода 
в поливитаминах методом ИСП-АЭС является про-
блемной задачей вследствие сильных матричных 
эффектов (фонового влияния органических соеди-
нений и спектральных наложений других элемен-
тов, присутствующих в поливитаминах в макроко-
личествах). Однако выбор неприоритетной длины 
волны йода (182,276 нм), использование макси-
мально допустимой энергии плазмы и применение 
метода добавок при количественных измерениях 
позволяют преодолеть матричные эффекты и полу-
чить результаты, сопоставимые с результатами ре-
ференсного метода ИСП-МС. Таким образом, при 
проведении контроля качества поливитаминов ко-
личественное определение содержания йода при от-
сутствии ИСП-МС оборудования можно проводить 
методом ИСП-АЭС.
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(λ = 178,215 нм) 1,47 4,86
ИСП-АЭС  
(λ = 182,276 нм) 0,55 1,81
Потенциометри-
ческое титрование 0,0005* 0,005*
* Представлены данные литературы [8]
Рис. 3. Влияние органической матрицы на эмиссионный сиг-
нал йода: стандартный раствор иодид-иона (А — красная 
линия); раствор испытуемого препарата, содержащий йод 
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